REPUBUQUE FRANCAISE 

MINISTERS DE L'INDUSTRIE 

SERVICE 
de la PROPRlfiTfi INDUSTRIELLE 



BREVET D INVENTION 



P.V. n° 58.520 
Classification internationale : 



N° 1.477.048 
C 07 c // A 61 k 



Nouveaux agents tensio-actif s non ioniques et leur procede de preparation. (Invention : 
Gregoire Kalopissis et Guy Vanlerberghe.) 

Societe anonyme dite : L'OREAL residant en France (Seine) . 

Demande le 21 avril 1966, a 16 b 6 m , a Paris. 

Delivre par arrete du 6 mars 1967. 
(Bulletin officiel de la Propriete industrielle, n° 15 du 14 avril 1967.) 
(3 demandes deposees dans le Grand-Duche de Luxembourg au nom de la demanderesse • 
un brevet le 23 avril 1965, sous le n° 48.458; deux brevets addUionnels les 22 novem- 
bre 1965, sous le n° 49.902, et 6 avril 1966, sous le n° 50.850.) 



On dispose actueiieraent de nombreux agents de 
surface non-ioniques dont la constitution et les 
propridtes sont tres variees. 

Neanmoins, les produits connus et obtenus a 
partir de matieres premieres courantes ne pr^sentent 
pas simultanement toutes les caraetenstiques 
souhaitables en vue d'un bon nombre d'applications. 

Ainsi parmi les mono^thers de polyethyleneglycol 
dont la chaine lipophile comporte au moins huit 
atomes de carbone, les meHleurs detergents et 
moussants sont en general les plus irritants vis-a-vis 
des muqueuses. En outre, par association avec des 
agents de surface cationiques, ils donnent lieu a 
une synergie d'agressivite particulierement genante. 

D'autre part, les derives des polyols et des sucres, 
notarament les esters, ont suscite* beaucoup d'interet 
du fait qu'ils sont inoffensifs. lis presentent cepen- 
dant divers inconvenients qui tiennent a leur compo- 
sition. En particulier le caractere non selectif des 
reactions de preparation de ces produits entraine la 
formation d'un melange de constituants ayant une 
ou plusieurs chalnes lipophiles par molecule. 
Lorsque ces produits sont destines k des applica- 
tions pour lesquelles la solubilite dans 1'eau est une 
condition necessaire, ils doivent done Stre soumis a 
des purifications on6reuses. 

Par introduction de substituants hydropbiles sur 
la chaine hydrocarbonee ou bien par addition d'oxyde 
d'ethylene sur les groupements hydroxyles libres, 
on peut am61iorer Thydrosolubilite de ces composes : 
cependant, d'une maniere generale, lesdits composes 
ne sont pas de bons moussants m6me lorsqu'ils ont 
une chaine hydrocarbonee de longueur moyenne. 
De ce fait, ils sont utilisables plutot comme emul- 
sionnants. 

La presente invention a pour but de fournir, a 
partir de matieres premieres industrielles courantes, 
des agents de surface non-ioniques qui sont a la 



fois stables, tres hydrophiles, non irritants, non 
toxiques et utilisables comme mouillants, mous- 
sants, detergents ou emulsionnants. 

La presente invention a pour objet un procede de 
preparation de nouveaux composes tensio-actifs 
non ioniques de foimule : 



(0 



RO — C 2 H 3 0(CH 2 0H)- 



-H 



dans laquelle R represente une chaine lipophile qui 
peut etre un radical alcoyle iineaire ou ramifie, 
sature ou insature comportant de 8 a 22 atomes de 
carbone ou bien un radical alcoylaryle a chaine 
alcoyle Iineaire ou ramifiee, et dans laquelle n est 
un nombre inferieur ou egal k 10, essentiellement 
caracterise par ce fait que Ton fait agir par reaction 
de polyaddition sur un compose hydroxyie de for- 
mule ROH, R ayant la signification ci-dessus 
indiquee, n molecules d'epihalohydrine du glycerol 
et que Ton effectue ensuite Thydroxylation du pro- 
duit obtenu au moyen d'un sel d'acide carboxyiique. 

La presente invention a egalement pour objet le 
produit industriel nouveau que constituent les agents 
de surface non ioniques de formule (I) obtenus par 
le procede susmentionne. 

La presente invention a enfin pour objet, a titre de 
produit industriel nouveau, les produits interme- 
diaires que Ton obtient au cours du procede de 
preparation susmentionne, apres la reaction de 
polyaddition et avant la reaction d'hydroxylation, 
ces composes repondant a la formule : 



(II) 



RO C 3 H 3 0(CH 2 X)- 



7 210227 7 



Prix du fascicule s 2 francs 



dans laquelle R a la signification indiquee prece- 
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demment, n est un nombre superieur k 2 et inferieur 
ou egal k 10 et X represente un halogene. 

H est clair qu'au cours de la reaction de poly- 
addition qui forme la premiere phase du procede de 
la preparation selon 1'invention, il se forme un 
melange de composes repondant tous a la formule 
generale (II), mais pour lesquels le nombre de 
molecules d'epihalohydrine du glycerol fix6 peut 
etre superieur ou inferieur a la valeur statistique 
moyenne correspondant au nombre de molecules 
d'epmalohydrine du glycerol mises en ceuvre pour 
une molecule de compose* hydroxy^ II en resulte 
que le procede de preparation selon 1'invention 
permet d'obtenir un melange de composes ayant 
des chaines hydrophiles plus ou moins importantes 
suivant la valeur du nombre n qui intervient dans 
la formule (I), i'ensemble des valeurs n etant reparti 
statistiquement autour d'une valeur moyenne corres- 
pondant au nombre de molecules d'epihalohydrine 
du glycerol mises en ceuvre pour une molecule de 
compose hydroxyie. 

Mais le fait important qu'il convient de souligner 
et qui correspond a 1'un des avantages essentiels du 
procede de preparation selon 1'invention, est que 
celui-ci conduit a la formation de composes ayant 
une seule cbaine lipophile pour une chaine hydro- 
phile. 

Par ailleurs, il convient de preciser que le procede 
de preparation selon 1'invention permet de re*gler 
a voionte le caractere hydrophile et le caractere 
lipophile du produit obtenu en choisissant la valeur 
du nombre n : lorsque n est au moins egal au tiers 
du nombre d'atomes de carbone de la chaine lipo- 
phile, on obtient des detergents solubles dans 1'eau. 
Par ailleurs, les derives dont la chaine lipophile 
contient de 10 k 14 atomes de carbone se carac- 
terisent par de bonnes propriftes moussantes alors 
que ceux dont la chaine lipophile contient plus de 
14 atomes de carbone sont des emulsionnants. 

Dans un mode prdfere* de mise en ceuvre du pro- 
cede de fabrication, la reaction de polyaddition de 
I'epmalohydrine du glycerol est effectuee en pre- 
sence d'un catalyseur acide tel que le trifluorure de 
bore, le chlorure stannique ou le pentachlorure 
d*antimoine, k une temperature comprise entre 
25 °C et 160 °C et de preference entre 60 et 120 °C 
dans le cas ou Ton utilise le trifluorure de bore dans 
la proportion de 1 k 2 % Q par rapport k la masse 
rdactionnelle totale. 

La reaction d'hydroxylation qui constitue la 
seconde phase du procede est realisee en tenant 
compte du fait que la preparation des alcools gras k 
partir des derives halogenes est une operation en 
general assez difficile, que la substitution est souvent 
incomplete et que la presence des sels mineraux dans 
lesquels on a fixe Thalogene du derive halogene, a 
un effet gSnant sur la solubnite et rend laborieuse une 
separation du produit obtenu en fin de reaction. 



Le procede d'hydroxylation prefere est base sur la 
reaction du derive halogene de formule (II) avec un 
sei alcalin d'acide carboxylique de preference au 
sein d'un solvant assurant k la fois la miscibiiite 
des reactifs et la separation facile de I'halogenure 
mineral forme. 

Le sel al calin d'acide carboxylique que Ton 
utilise dans cette phase d'hydroxylation est avan- 
tageusement un acetate en proportion stoechio- 
metrique ou en leger exces (10 a 15 % au maximum) 
par rapport aux composes halogenes qui entrent 
dans la reaction. 

On a constate que les resultats restaient toujours 
aussi satisfaisants, que Ton ajoute les acetates en 
totalite en une seule fois au debut de la reaction 
d'hydroxylation ou par fractions successives au 
cours de cette reaction. 

II est possible de regenerer les acetates in situ 
a partir des esters formes au cours de la reaction, par 
exemple par addition d'une solution aqueuse 
d'hydroxyde alcalin avec evaporation instantanee 
de Teau. 

Dans cette methode, les solvants choisis inter- 
viennent par une reaction d'alcoolyse progressive 
des esters formes dans un stade intermediaire. 
Parmi les solvants possedant les proprietes requises, 
on peut citer le propylene-glycol* le di-propylene- 
glycol, le diethylene-glycol et ses ethers, 1'ethylene- 
glycol, I'hexylene-giycol et le butoxy-2, ethanol dont 
les points d'ebullition sont suffisamment eieves pour 
eviter 1'utilisation d'un autoclave. 

De facon generale, on a constate selon 1'invention 
que les quantites de solvant k utiliser au cours de la 
phase d'hydroxylation doivent representor au moins 
50 % du poids d'ether polyhalogene que 1'on desire 
hydrcxyler et, de preference, de 100 a 400 % de ce 
poids. La reaction d'hydroxylation s'effectue a une 
temperature suffisamment elevee pour que la vitesse 
de reaction soit convenable et suffisamment basse 
pour qu'il n'y ait pas de degradation des produits 
formes : une temperature comprise entre 150 °C 
et 200 °C repond k ces conditions et preferen- 
tiellement, une temperature de 180° a 190 °C. Les 
taux d'hydroxylation obtenus dans ces conditions 
sont toujours superieurs a 90 %. 

Enfin, pour eviter la coloration des produits 
obtenus au cours de la reaction d'hydroxylation, on 
a constate qu'H suffisait d'ajouter des reducteurs 
tels que 1'hypophosphite de sodium ou des boro- 
hydrures alcalins. 

Parrm les composes de formule (I), ceux qui sont 
hydrosolubles detergents et moussants sont avan- 
tageusement utilises en cosmetique, en particulier 
comme shampooing pour cheveux. De plus, il 
convient de souligner qu'en solution aqueuse a 5 % 
ils n'ont aucune agressivite et sont parfaitement 
toieres par la muqueuse de l'ceiL On a nettement 
etabli cette propriete en efFectuant des tests sur les 



yeux d'un groupe de lapins seion les m&hodes 
decrites par J. H. Draize, G. Woodard, H. 0. 
Calvery dans Journal of Pharmacology, 1944, vol. 
82, p. 377-389 et par J. H. Draize et E. A. Kelley 
dans Proceeding of Scientific Section, 17, 1-4 (1952) 
aucune lesion de quelque nature que ce soit n'a 6t& 
relevee sur les muqueuses oeulaires des lapins 
apres les tests susmentionn^s. 

En outre les composes conformes a 1'invention 
lorsqu'ils sont associes a des agents de surface 
cationiques ne donnent pas lieu a des effets de 
synergie d'agressivite. Au contraire, ils diminuent 
1'irritation provoquee par certains halog^nures 
d'ammonium quaternaires. 

La presente invention a d'ailleurs egalement pour 
objet des compositions destinies a etre utilises en 
cosme*tique, en particulier comme shampooing ou 
comme emulsionnant, ces compositions etant essen- 
tiellement caract6ris6es par ce fait qu'elles con- 
tiennent au moins un compose de formuie (I). 

Les compositions cosme'tiques utilisables comme 
shampooing sont de preference des solutions 
aqueuses contenant environ de 1 % a 25 % de 
composes de formuie (I); on peut ajouter a ces 
solutions des produits ou adjuvants habituelleraent 
utilises en cosmdtique comme, par exemple, des 
6paississants ou d'autres composes tensio-actifs 
ioniques ou non ioniques. Le lavage des cheveux 
au moyen de telles compositions leur confere un 
aspect brillant, doux et non electrique. On a cons- 
tate, par ailleurs, que les composes de formuie (I) 
pouvaient 8tre utilises dans les compositions cosm6- 
tiques comme supports de teinture pour cheveux. 

Pour mieux faire comprendre 1'objet de 1'inven- 
tion, on va decrire maintenant, a titre illustratif et 
non limitatif, plusieurs exemples de preparation et 
d'utilisation des composes selon 1'invention. 

Exemple h — Preparation du compose : 



C12H25O C 2 H 3 0(CHaOH) H 



n ayant une valeur statistique moyenne d'environ 4. 

PremUre phase : reaction de polyaddition. 

Dans un ballon d'un litre muni d'un agitateur, 
d'un thermometre et d'un refrigerant ascendant, 
on introduit 186 g d'alcool laurique et 1,5 ml d'un 
complexe acdtique de fluorure de bore a 36 % de 
BF 3 . 

On chauffe le melange k 75 °C et on ajoute goutte 
a goutte 389 g d'epichlorhydrine du glycerol; la 
reaction etant exothermique, la temperature se 
maintient entre 75 et 80 °C; la duree de Top6ration 
est de soixante-quinze minutes. On laisse ensuite le 
melange r^actionnel revenir a temperature ambiante. 

L'alcool laurique polyoxychloropropyl6n6 ainsi 
obtenu est une huile de couleur jaune clair insoluble 
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dans 1'eau. On verifie par le dosage de la fonction 
6poxyde que 1'epichlorhydrine introduite a complete- 
ment reagi. 

Deuxieme phase : reaction d'hydroxylation. 
On dissout 144 g d'ac&ate de potassium dans 
360 g de dipropylene-glycol, puis on chauffe la 
solution ainsi obtenue k 180 °C sous atmosphere 
d'azote. 

On ajoute alors en agitant 181 g du produit 
obtenu dans la premiere phase : 1'operation dure 
trente minutes; on chauffe le melange pendant 
deux heures trente entre 180 et 190 °C; apres refroi- 
dissement a temperature ambiante, on s6pare par 
filtration le chlorure de potassium forme, c'est-a- 
dire environ 96 % de la quantite qui se forme theori- 
quement. 

A partir du filtrat, on eVapore sous vide le dipro- 
pylene-glycol partiellement acetyle et on isole ainsi 
un produit sirupeux soluble dans 1'eau. 

La determination de 1'indice de saponification, 
effectuee sur ce produit et sur le solvant recueilli, 
montre que la desac6tylation du poly6ther polyhy- 
droxyle est r^alisee dans une proportion de 85 %. 

On reprend le produit dans 500 ml d'alcool 
absolu, on d£colore la solution avec du noir vegetal 
et Ton ajoute ensuite 300 mg d'ethylate de sodium 
dissous dans 10 ml d'alcool absolu : on laisse le 
melange ainsi realise k temperature ambiante pen- 
dant six heures, ce qui permet 1'achevement de la 
desacetylation du produit. Apres evaporation de 
1'acetate d'ethyle et de l'alcool, on recueille 147 g de 
produit dont les caracteristiques analytiques sont 
les suivantes : 

Indice de saponification 0 

Indice d'hydroxyle 546 

Indice d'iode 1 

Teneur en acetate de potassium 7 % 

Ce compose se presente sous la forme d'un liquide 
sirupeux facilement soluble dans 1'eau; il possede 
un bon pouvoir moussant et est parfaitement toiere 
par la muqueuse de 1'oeil. 

Exemple 2. — Preparation du compose de for- 
muie : 



C 18 H 25 0 C a H 3 0(CH 3 0] 



n ayant une valeur statistique moyenne d'environ 4. 

Dans une premiere phase, on realise la reaction 
de polyaddition de repichlorhydrine du glycerol 
sur l'alcool laurique selon le mode operatoire qui est 
decrit dans 1'exemple 1. 

Dans une deuxi&me phase, on effectue la reaction 
d'hydroxylation de la facon suivante : 

On dissout 0,84. mole d'acetate de sodium cris- 
tallise sous forme de trihydrate et 0,11 g d'hypo- 
phosphite de sodium dans 115 g de (Methylene 
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glycol. On chauffe la solution sous atmosphere 
d'azote. Lorsque la temperature atteint 120 °C, 
1'eau commence a distiller. A 140-145 °C, on observe 
une geiification. 

On ajoute aiors, sous agitation, 115 g d'alcool 
laurique polyoxychloropropyiene, et ceci en vingt 
minutes, la temperature etant maintenue a 140- 
145 °C. Le melange reactionnel redevient fluide. 
On le chauffe a 180 °C pour terminer 1'evaporation 
de 1'eau. 

On continue ensuite la reaction a 180-185 °C 
pendant trois heures. Dans ces conditions, 95,5 a 
96 % de 1'acetate de sodium mis en ceuvre sont 
consommes. Apres refroidissement a 80 °C, on 
filtre et on lave le chlorure de sodium pre*cit6 avec 
29 g de diethylene-glycol a 80 °C. 

Du filtrat on 6vapore le diethylene-glycol sous 
vide et en chauffant progressivement jusqu'a 
180 °C. On recueille d'une part 107 g de produit 
dont 1'indice de saponification est de 64 et, d'autre 
part, 150 g de diethylene-glycol partiellement ace- 
tyls (indice de saponification 244). 

On termine ensuite la desacetyiation du polyether 
polyhydroxyle par saponification avec de la soude 
aqueuse a 13 %, a une temperature de 40-45 °C. 
La duree de cette operation est de une heure trente. 

Exemple 3. — Preparation du compose : 



RO — C2H 3 0(CH a OH) 



J- 



(R represente une chaine aliphatique lineaire de 
12 a 14 atomes de carbone; ji a une valeur statis- 
tique moyenne de 4). 

Premiere phase : reaction de polyaddition. 

Suivant le mode operatoire de I'exemple 1, on 
fait reagir 370 g d'epicHorhydcine du glycerol avec 
200 g d'un melange d'alcool gras de coprah conte- 
nant essentiellement du dodecanol et du t6trad6* 
canol dans la proportion d'environ 70 % du premier 
pour 30 % du second. On obtient ainsi un polyether 
polychlore. 

Deuxieme phase. : reaction d'hydroxylation : 
On dissout 114 g du compost obtenu dans 200 g 
de dipropylene-glycol. On chauffe la solution a 
180 °C et on ajoute par petites fractions 80 g d'ace- 
tate de potassium. Apres quatre heures trente de 
reaction a 180 °C on constate que 96 a 97 % de 
l 1 acetate introduit ont e*td consommes; on separe le 
chlorure de potassium forme, on 6vapore le Bolvant 
et Ton realise, comme indiqu6 dans 1'exentple 1, 
une alcoolyse a l'ethanol. On elimine ensuite 1'ace- 
tate d'ethyle et I'alcool et 1'on recueille 100,5 g de 
produit sirupeux soluble dans 1'eau correspondent 
a la formule indiquee en t8te de I'exemple. 

Exemple 4. Preparation du compose de for- 
mule 5 



RO — &H 3 0(CH 2 0H> 



-H 



(R represente une chaine aliphatique lineaire de 12 a 
14 atomes de carbone, n a une valeur statistique 
moyenne de 5,5 environ). 

Premiere phase : reaction de polyaddition. 

Selon le mode operatoire decrit dans I'exemple 1 
on fait reagir a 75-80 °C environ, 509 g d'epichlo- 
rhydiine du glycerol avec 194 g d'un melange 
d'alcool gras contenant environ 70 % de dodecanol 
et 30 % de tetradecanol en presence de 1,5 ml de 
complexe acetique du fluorure de bore a 36 % 
BF 3 . 

On obtient ainsi un polyether chlore. 

Deuxieme phase : reaction d'hydroxylation. 

On dissout 70 g du polyether polychlore obtenu 
dans la premiere phase ci-dessus decrite dans 735 g 
de butoxy-2, ethanol. On chauffe la solution a 
170 °C, puis on introduit par petites fractions, en 
quarante minutes, 55 g d'acetate de potassium 
anhydre. 

Apres sept heures de reaction a 170 °C, on laisse 
le melange reactionnel revenir a temperature 
ambiante. Par filtration, on separe 94 % de la 
quantite de chlorure de potassium qui se forme 
theoriquement. Apres evaporation du solvant, on 
recueille 67,5 g de produit que Ton desacetyle 
ensuite par l'ethanol, en presence de potasse utihsee 
comme catalyseur. On elimine ensuite I'alcool et 
1'acetate d'ethyle. 

Le polyether polyhydroxyle obtenu est soluble 
dans 1'eau et constitue un bon detergent mous- 
sant. 

Exemple 5. — Preparation du compose : 



RO — CaH 3 0(CH 2 OH)- 



-H 



(R est un radical alcoyl de 16 a 18 atomes de car- 
bone, n a une valeur statistique moyenne de 6). 

Premiere phase : reaction de polyaddition. 

On opere selon le mode operatoire decrit dans 
I'exemple 1; on fait reagir, entre 70 et 80 °C, 416 g 
d'epichlorhydrine du glycerol avec 188 g d'un 
melange d'alcool c6tylique et d'alcool stearylique 
en presence de 0,87 % 0 de fluorure de bore. On 
obtient un polyether polychlor6. 

Deuxieme phase : reaction d'hydroxylation. 

On traite 156 g du compose obtenu avec 144,5 g 
d'acetate de potassium dissous dans 1'hexylene 
glycol a une temperature comprise entre 180 et 
195 °C. On maintient la temperature pendant 
trois heures, puis on fait refroidir a 25 °C et on 
separe le chlorure de potassium form6 par nitration. 
On evapore ensuite 1'hexylene glycol sous une pres- 



sion de 15 a 20 mm de mercure en elevant progres- 
sivement la temperature jusqu'a 180 °C. On acheve 
la d6sac6tylation par ethanolyse avec 1'ethylate de 
sodium comme catalyseur. On ^limine 1'acetate 
d'ethyle et 1'alcool et on recueille 132 g d'un pro- 
duit p&teux qui se dissout dans 1'eau a 75 °C. 
Exemple 6. — Preparation du compost : 



CisHavO C 2 H 3 0(CH 2 OH)- 



H 



n a une vaieur statistique moyenne de 10. 

Premiere phase : reaction de polyaddition. 

On fait reagir selon ie mode op6ratoire de 
1'exemple 1, 462,5 g d'epichlorhydrine du glycerol 
sur 143,5 g d'alcool st6arylique en presence de 
1>1 %n de fluorure de bore. On maintient le melange 
reactionnel pendant quatre heures entre 60 et 
65 °C puis on chauffe a 120 °C pendant cinq minutes 
et on laisse ensuite sous agitation jusqu'au retour k 
la temperature ambiante. On obtient ainsi un poly- 
ether polychlore\ 

Deuxieme phase : reaction d'hydroxylation. 

On chauflfe 242,5 g du compose obtenu dans la 
premiere phase avec 200 g d'acetate de potassium 
en utilisant comme solvant 300 g de dipropylene- 
glycol. On laisse reagir pendant trois heures entre 
185 et 190 °C; on dose alors l'ion chlorure et 1'ace- 
tate de potassium et on trouve que le taux de trans- 
formation obtenu est compris entre 97 et 98 %. 
On isole le produit forme et Ton effectue ensuite une 
ethanolyse comme indique dans 1'exemple 1; on 
obtient apres evaporation de 1'alcool et de 1'acetate 
d'ethyle, 177 g d'un produit solide dont la solution 
aqueuse est legerement opalescente a 25 °C et limpide 
a 60 °C. 

Exemple 7. — Preparation du compose : 



RO — C 2 HaO(CH 2 OH) — H 



(n a une vaieur statistique moyenne de 5 et R est 
un radical alcoyle contenant de 11 a 16 atomes de 
carbone en chaine ramifiee, ce radical etant derive 
d'un alcool obtenu par synthese « Oxo »). 

Premiere phase : reaction de polyaddition. 

On fait reagir selon le mode operatoire de 
1'exemple 1, 231,2 g d'epichlorhydrine de glycerol 
sur 105,5 g d'un melange d'alcool gras obtenu par 
synthese « Oxo » et dont la chaine hydrocarbonee 
ramifiee contient de 11 a 16 atomes de carbone, 
cette reaction etant efFectuee en presence de 0,75 ml 
de complexe acetique de fluorure de bore. 

On obtient ainsi un alcool polyoxychloropropyiene 
insoluble dans 1'eau, de couleur brun fonce. 

Deuxieme phase : reaction d'hydroxylation . 
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On dissout 134,7 g de compose obtenu dans 876 g 
de dipropylene-glycol puis on ajoute a la solution 
1 g de borohydrure de potassium. Le melange chauflfe 
sous agitation se decolore rapidement. On y intro- 
duit alors 100 g d'acetate de potassium puis 50 g 
de dipropylene-glycol. Apres trois heures de reac- 
tion a 175-180 °C, on constate que 93,5 % de 1'ace- 
tate de potassium mis en ceuvre ont ete consommes. 

On separe le chlorure de potassium par nitration 
puis on evapore le solvant en elevant progressive- 
ment la temperature jusqu'a 180 °C, sous pression 
reduite (15 a 20 mm de mercure). Le produit ainsi 
obtenu est ensuite soumis a une reaction d'ethano- 
lyse en presence de potasse alcoolique comme cata- 
lyseur. 

On eiimine ensuite l'ac6tate d'ethyle et 1'alcool 
et on recueille 135,55 g de liquide sirup eux qui se 
dissout facilement dans 1'eau et que 1'on peut uti- 
liser comme detergent moussant. 

Exemple 8 

Premiere phase ; reaction de polyaddition. 
On fait reagir 1'epichlorhydrine du glycerol sur 
un alcool oieique industriel ayant un indice 
d'hydroxyle de 207 et un indice d'iode de 88. 

On obtient ainsi des mono-alcoyl-ethers poly- 
chlores correspondant a la formule : 



RO— C a H 3 0(CH2Cl)--H 



formule dans laqueUe R designe le radical derive de 
1'alcool utilise comme matiere premiere etna les 
valeurs 2, 4, 5 ou 6. 

Cette reaction est menee a 60 °C environ en utili- 
sant comme catalyseur un complexe acetique de 
fluorure de bore a raison d'environ 0,25 ml pour 
100 g de masse reactionnelle. 

Deuxi&me phase : reaction d'hydroxylation. 

On traite 1'ether polychlore obtenu dans la pre- 
miere phase du present exemple par une quantite 
stoechiometrique d'acetate de potassium, a une 
temperature d'environ 180-185 °C, pendant cinq 
heures; le solvant utilise pour mener a bien cette 
reaction est le dipropylene glycol, la quantite de 
solvant etant egale en poids a celle de 1'ether chlore 
et de 1'acetate de potassium reunis. 

Les produits obtenus a la fin de la reaction 
d'hydroxylation ont des proprietes qui sont resumees 
dans le tableau ci-dessous : 

(Voir tableau, page suivante) 

Exemple 9 

Premie* re phase : reaction de polyaddition. 

Par reaction a 60 °C de 343 g d'alcool « Hexade- 
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Valeup dc n 


Aspect 


Solubilite 




Huiie jaune 
PSte jaunatre 
PSte brun clair 

Pate brim clair 


Disper&ible dans 

1'eau* 
Soluble dans 1'eau 

avec trouble. 
Soluble en milieu 

hydroalcoolique (a 

10 % d'alcooi). 

Soluble dans 1'eau. 


4 




6 





cylique » (commercialis6 par la Society Esso) avec 
180 g d'epichlorhydrine du glycerol, en presence de 
1,25 ml de complexe ac6tique du fluorure de bore, 
on obtient un e*ther polychior6 de formule : 



13^ 



CaH x / 



;CH-CH a O- -C2H30(CH 2 a) 



-H 



dans laquelle n a line valeur statistique moyenne de 
1,5, 

Deuxieme phase : reaction d'hydroxylation. 

On traite cet e*ther polychlore par Tac6tate de 
potassium en exces de 5 % par rapport a la quantite 
stoechiometrique. Apres cinq heures de reaction a 
180 °C, on nitre le sel obtenu et on evapore le dipro- 
pyieneglycol utilis6 comme solvant. 

Le produit brut est ensuite saponifie avec de la 
soude aqueuse a 48 %, en poids, puis lav6 a Teau 
bouillante, afin d'enminer les electrolytes, et s6ch6. 

Le monoether a hexadecylique » de formule : 



CeHi3v^ 



CH--CH2O CsH30(CH 2 OH)— -H 



dans laquelle n a une valeur statistique moyenne de 
1,5, est une huile presque incolore qui est disper- 
sible dans 1'eau. Le produit peut remplacer avan- 
tageusement le deriv6 oleique ayant la meme chalne 
hydrophile. Du fait qu'il ne contient pas de liaison 
6thyienique, il n'est pas sujet au rancissement. 

Exempts 10 

Premiere phase : reaction de polyaddition. 

On fait reagir a 85-90 °C, 372 g d'alcool laurique 
(e'est-a-dire du produit connu sous la marque 
commerciale de « Alfol-12 ») avec 278,5 g d'epichlo- 
rhydrine du glycerol en presence de 1,65 ml de 
complexe acetique du fluorure de bore. 

On obtient un lauryle'ther ayant pour formule : 

Ci2H a5 O-^C«H 3 0(Caiaa) +H 



formule dans laquelle n a une valeur statistique 
moyenne de 1,5. 

Deuxieme phase : reaction d'hydroxylation. 

On traite 162 g de Tether polychlord, prepare 
dans la premiere phase, par 74 g d'acetate de potas- 
sium dans 220 g de butoxy-2, 6thanol a 170 °C 
pendant trois heures trente. Le produit brut obtenu 
est ensuite saponifi6 avec 95 g de soude a 30 % 
a une temperature de 50 i 60 °C. On ajoute au 
melange reactionnel 250 ml d'eau. Par decantation 
on separe la phase aqueuse contenant les electro- 
lytes. On lave la phase organique a deux reprises 
avec une solution aqueuse de sulfate de soude a 
15 %, prealablement chauffee a 70 °C. 

Troisieme phase : preparation d'un derive sulfate. 

On melange 74 g de Tether polyhydroxyle, pre- 
pare" dans la deuxieme phase, avec 6 g d'uree et on 
chauffe ce melange a 90 °C. On ajoute alors 25 g 
d'acide sulfamique. L'ensemble est fortement agite 
avec un turho-agitateur et chauffe sur bain d'huile 
jusqu'a 120 °C. La reaction est alors fortement exo- 
thennique et, bien qu'on interrompe le chauffage, 
la temperature s'eleve a 140 °C. 

Le produit de sulfatation obtenu se dissout faci- 
lement dans Teau et constitue un bon detergent 
moussant. 

Exemple 11. — Preparation du compose : 



3 0(CH z 0H)--H 



n ayant une valeur statistique moyenne d'environ 6. 

Premiere phase : reaction de polyaddition. 

A 167 g d'octyipheriol fondu, on ajoute 2,5 ml de 
complexe ph6nolique de fluorure de bore a 26 % 
de BF 3 . 

On introduit ensuite, sous agitation et goutte a 
goutte, 416 g d'epicmornydrine du glyc6rol. On 
commence la reaction a 95 °C, puis on baisse la 
temperature jusqu'a 75 °C-80 °C des que le melange 
reste liquide a cette derniere temperature. 

La duree totale de Taddition de Tepichlorhydrine 
est de soixante minutes. On rajoute 0,5 ml de 
complexe phenolique de fluorure de bore et on 
termine la reaction en laissant le melange sous agi- 
tation. 

En chauffant celui-ci au bain-marie bouiflant 
sous le vide obtenu par une trompe a eau, on 
n'observe pas de perte de poids par evaporation 
de produits volatils. Le poly6ther polychlore ainsi 
obtenu sepresente sous forme d'une huue visqueuse. 

Deuxieme phase : reaction d'hydroxylation. 

On dissout 300 g d'acetate de potassium dans 
700 g de dipropylene-glycol, puis on chauffe la 
solution ainsi obtenue a 180 °C sous atmosphere 
d'azote. 
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On ajoute alors en agitant 398 g du produit obtenu 
dans la premiere phase : Top&ation dure cent 
soixante-dix minutes ; on chauffe le melange pendant 
une heure quarante minutes entre 180 °C et 190 °C; 
apres refroidissement a la temperature ambiante, 
on separe par nitration le chlorure de potassium 
forme. 

A partir du filtrat, on evapore sous vide le dipro- 
pyl^ne-glycol partieUement acetyl6. 

On reprendle produit obtenu dans 750 ml d'alcool 
absolu, on decolore la solution avec du noir vegetal, 
on ajoute ensuite 30 mi de potasse alcoolique demi- 
normale; on laisse le melange ainsi realise a tempe- 
rature ambiante pendant quatre heures trente 
minutes, ce qui permet 1'achevement de la d6sa- 
cdtylation du produit. Apres Evaporation de l'ac6tate 
d'ethyle et de 1'alcool, on recueille 335 g de produit 
r^pondant a la formule indiqu^e en t&te de 1'exemple 
et se pr^sentant sous la forme d'un produit visqueux 
soluble dans 1'eau. Ce compost possfcde un bon 
pouvoir moussant et est parfaitement toler6 par la 
muqueuse de 1'ceiL 

Exemple 12. — Preparation du compose : 



C 9 Hi« 



19 ^\ /"" Q C a H 3 0(CH 2 OH) — H 



n ayant une vaieur statistique moyenne de 6. 

Premiere phase : reaction de polyaddition. 

Suivant le mode operatoire decrit dans l'exemple 1, 
on fait reagir 416 g d'epichlorhydrine du glycerol 
avec 172 g de nonyl-phenol industriel. On obtient 
ainsi un polyether polychlore. 

Deuxieme phase : reaction d'hydroxylation. 

On dissout 300 g d'acetate de potassium dans 
700 g de dipropyiene-glycol. On chauffe la solution 
a 180 °C et on ajoute par petites fractions 392 g du 
produit obtenu dans la premiere phase. Aprfcs 
quatre heures de reaction a 180 °C, on separe le 
chlorure de potassium forme, soit 95 % de la quan- 
tite theorique, on evapore le solvant et on realise 
comme indique dans l'exemple 1, une aicoolyse a 
I'ethanol. On elimine ensuite 1'acetate d'ethyle et 
1'alcool et on recueille 345 g de produit visqueux 
soluble dans 1'eau correspondant a la formule 
indiquee en tete de Fexemple. 

Exemple 13. — On prepare une solution aqueuse 
ayant la composition suivante : 



C12H25O CaH: 



I 3 0(CH 2 OH)-|-H 



(n a une vaieur statistique moyenne de 4) . . . 10 g 

Bromure de cetyl-trimethyl-ammonium .... 3 g 

Acidelactiqueq.s.p pH 5 

Eau, q.s.p 100 g 
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On applique 10 cm 3 de cette composition sur une 
chevelure prealablement mouiliee et on masse ener- 
giquement de maniere a emulsionner toutes les 
salissures. On rince abondamment a 1'eau, puis on 
effectue une deuxieme application de 8 a 10 cm 3 
de produit : on obtient une mousse abondante et 
1'on rince. Les cheveux ainsi lavEs sont brillants, 
doux et non eiectriques. 

Exemple 14. — On prepare une solution aqueuse 
ayant la composition suivante : 



CiaH M 0-f-C2HaO(CHaOH) 

J« 

(n a une vaieur statistique moyenne de 4) . . . 15 g 

Diethanolamide de coprah 1 g 

Polyethylene glycol (poids moleculaire : 

5.000.000) 0,1 g 

Eau, q.s.p 100 g 

Le pH de la solution est de 7,5. 

On applique 10 cm 3 de cette composition sur une 
chevelure prealablement mouiliee et on masse ener- 
giquement de maniere a emulsionner toutes les salis- 
sures; on rince abondamment a 1'eau, puis on 
effectue une deuxieme application de 8 a 10 cm 3 
de produit; on obtient une mousse abondante et 
1'on rince. Les cheveux ainsi laves sont brillants, 
doux et non eiectriques. 

Exemple 15. — On prepare une solution aqueuse 
ayant la composition suivante : 



R04--C 2 H 3 0(CH a OH) 

J- 

(R = radical alcoyle de 12 a 14 atomes de 
carbone; n a une vaieur statistique 

moyenne de 4) 5 g 

Alcoyl-sulfate ethoxyle, sel de Na 7 g 

Diethanolamide de coprah 2 g 

Eau, q.s.p 100 g 

Le pH de la solution est de 7,5. 

On applique 10 cm 3 de cette composition sur 
une chevelure prealablement mouiliee et on masse 
energiquement de maniere a emulsionner toutes les 
salissures; on rince abondamment a 1'eau, puis on 
effectue une deuxieme application de 8 a 10 cm 3 
de produit : on obtient une mousse abondante et 
Ton rince. Les cheveux ainsi laves sont brillants, 
doux et non eiectriques. 

Exemple 16. — On prepare une emulsion ayant la 
composition suivante : 



RO — C a H 3 0(CH a OH) 



I)4-H 
J» 
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(R = radical alcoyle] de 16 a 18 atomes de 

carbone et n a une valeur statistique 

moyenne de 6) 8 g 

Huiie de parafline 32 g 

Eau 60 g 

L'emulsion obtenue, du type huiie dans 1'eau, 
est particulierement fine, sans addition d'un autre 
6mulsionnant et constitue un excellent lait d6ma- 
quillant. 

Exemple 17. — On prepare une emulsion ayant la 
composition suivante : 



C ia H 37 0-|-C2H30(CH a OH)- -H 
[ » 

(n a une valeur statistique moyenne de 10) . . 8 g 

Monostearate de glycerol 4 g 

Huiie de parafline 28 g 

Eau 60 g 

Le compose figurant a la premiere ligne de cette 
composition est insoluble a chaud dans les huiles; 
on est done amene* a le solubiliser avec du monos- 
tearate de glycerol; on obtient ainsi une emulsion 
tres fine, constituant un trfes bon lait d6maquillant. 

Exemple 18. — On prepare une solution aqueuse 
ayant la composition suivante : 



C 0 Hio-< ^ ^ >-0 — CaHaO-fCHnOH)- -H ... 15 g 



n ayant une valeur statistique moyenne de 6 . 15 g 

Eau, q.s.p 100 g 

Le pH de la solution est de 7. 

On applique 10 cm 3 de cette solution sur une 
chevelure prealablement mouiliee. On masse ener- 
giquement puis on rince abondamment a 1'eau et on 
effectue une deuxieme application de 8 a 10 cm 3 
de produit : on obtient une mousse abondante; on 
rince a nouveau et on seche les cheveux. Les cheveux 
ainsi laves sont brillants, doux et non electriques. 

Exemple 19. — On prepare une solution aqueuse 
ayant la composition suivante : 




C2H30-(CH 2 OH)--H 



15 g 



n ayant une valeur statistique moyenne de 6. 

Eau, q.s.p 100 g 

Le pH de la solution est de 7. 

On applique 10 cm 3 de cette solution sur une 
chevelure prealablement mouiuee. On masse ener- 
giquement puis on rince abondamment k 1'eau et 
on effectue une deuxieme application de 8 a 10 cm 3 
de produit : on obtient une mousse abondante; 
on rince 4 nouveau et on seche les cheveux. Les 



cheveux ainsi laves sont brillants, doux et non elec- 
triques. 

Exemple 20. — On prepare une solution aqueuse 
ayant la composition suivante : 

CsHio-< / *y ~Q- - CaHsO-CCHzOH) - -H - - . 15 g 
m n 

n ayant une valeur statistique moyenne de 6. 

Diethanoiamide laurique 2 g 

Carboxym6thylcellulose 0,2 g 

Eau, q.s.p 100 g 

Le pH de la solution est de 7,5. 

On applique 10 cm 3 de cette solution sur une 
chevelure prealablement mouiliee. On masse 6ner- 
giquement puis on rince abondamment a 1'eau et 
on effectue une deuxieme application de 8 a 10 cm 3 
de produit : on obtient une mousse abondante; 
on rince a nouveau et on seche les cheveux. Les 
cheveux ainsi laves sont brillants, doux et non 
electriques. 

Exemple 21. — On prepare une solution aqueuse 
ayant la composition suivante : 

CsHi?- ^ C 2 H30-(CH 2 OH)--H ... 15 g 

n 

n ayant une valeur statistique moyenne de 6. 

Diethanoiamide laurique 2 g 

Carboxymethylcellulose 0,2 g 

Eau, q.s.p 100 g 

Le pH de la solution est de 7,5. 

On applique 10 cm 3 de cette solution sur une 
chevelure prealablement mouiliee. On masse 6ner- 
giquement puis on rince abondamment a 1'eau et 
on effectue une deuxieme application de 8 a 10 cm 3 
de produit : on obtient une mousse abondante; 
on rince a nouveau et on seche les cheveux. Les 
cheveux ainsi laves sont brillants, doux et non 
electriques. 

Exemple 22. — On prepare une solution aqueuse 
ayant la composition suivante : 



C9H10- 



O— -C2H3O- 



(CH 2 0H) 
J 



?g 



n ayant une valeur statistique moyenne de 6. 
Alcool laurique oxyethyl6n6 a 12 molecules 

d'oxyde d'ethyl&ne 5 g 

Diethanoiamide laurique 2g 

Eau, q.s.p 100 g 

Le pH de la solution est de 6. 

On applique 10 cm 3 de cette solution sur une 
chevelure prealablement mouiliee. On masse ener- 
giquement puis on rince abondamment a 1'eau et 
on effectue une deuxieme application de 8 a 10 cm 3 
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de produit : on obtient une mousse abondante; 
on rince a nouveau et on seche les cheveux. Les 
cheveux ainsi lav6s sont briiiants, doux et non 
Electriques. 

Exemple 23. — On prepare une solution aqueuse 
ayant la composition suivante : 



-C 2 H 3 0(CH 2 0; 



IH)~J-H 



7g 



n ayant une vaieur statistique moyenne de 6. 
Alcool laurique oxyethylenE a 12 molecules 

d'oxyde d'ethylene 5g 

DiEthanolamide laurique 2g 

Eau, q.s.p 100 g 

Le pH de la solution est de 6. 

On applique 10 cm 3 de cette solution sur une 
chevelure prealablement mouillee. On masse 6ner- 
giquement de maniere a emulsionner toutes les 
salissures; on rince abondamment a 1'eau, puis on 
effectue une deuxieme appb'cation de 8 a 10 cm 3 
du produit; on obtient une mousse abondante que 
Ton rince. 

Les cheveux ainsi lavEs sont briiiants, doux et 
non Electriques. 

Exemple 24. — On prepare une solution aqueuse 
ayant la composition suivante : 



Cj>Hi9 



-CaHaOfCHaOl 



«)--J-H .... 



8g 



n ayant une vaieur statistique moyenne de 6. 
Produit connu sous la marque commerciale 

de « Cetavlon » 3 g 

Acide lactique, q.s.p pH 3 

Eau, q.s.p 100 g 

On applique 10 cm 3 de cette solution sur une 
chevelure prealablement mouill6e. On masse Ener- 
giquement de maniere a Emulsionner toutes les 
salissures; on rince abondamment a 1'eau, puis on 
effectue une deuxieme application de 8 a 10 cm 3 
du produit; on obtient une mousse abondante que 
Ton rince. 

Les cheveux ainsi laves sont briiiants, doux et 
non electriques. 

Exemple 25. — On prepare une solution aqueuse 
ayant la composition suivante : 



CaHr 



O C2H3O 



(€H 2 OH)-|-H 



8g 



n ayant une vaieur statistique moyenne de 6. 
Produit connu sous la marque commerciale 

de «C6tavlon» 3g 

Acide lactique, q.s.p pH 3 

Eau, q.s.p 100 g 
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On applique 10 cm 3 de cette solution sur une 
chevelure prealablement mouillee. On masse Ener- 
giquement de maniere a Emulsionner toutes les 
salissures; on rince abondamment a 1'eau, puis on 
effectue une deuxieme application de 8 a 10 cm 3 
du produit; on obtient une mousse abondante que 
Ton rince. 

Les cheveux ainsi lavEs sont briiiants, doux et 
non electriques. 

Exemple 26. — On prepare une solution aqueuse 
ayant la composition suivante : 



CoHi9 



-C a H 3 0(CH 2 OH) — H 



4g 



n ayant une vaieur statistique moyenne de 6. 
Produit connu sous la marque commerciale 

de « Cetavlon » 3 g 

Alcool laurique oxyethyl6ne* a 12 molecules 

d'oxyde d'ethylene 4g 

Acide lactique, q.s.p pH 5 

Eau, q.s.p. 100 g 

On applique 10 cm 3 de cette solution sur une 
chevelure prealablement mouillee. On masse £ner- 
giquement de maniere a emulsionner toutes les 
salissures; on rince abondamment a 1'eau, puis on 
effectue une deuxieme application de 8 a 10 cm 3 
du produit; on obtient une mousse abondante que 
Ton rince. 

Les cheveux ainsi lave's sont briiiants, doux et 
non electriques. 

Exemple 27. — On pr6pare une solution aqueuse 
ayant la composition suivante : 



CsHn 



-C 3 H 3 0(CH fl OH)- 



4g 



71 ayant une vaieur statistique moyenne de 6. 
Produit connu sous la marque commerciale 

de « C6tavlon » 3 g 

Alcool laurique oxy6thy!6n6 a 12 molecules 

d'oxyde d'&hyiene 4g 

Acide lactique, q.s.p pH 5 

Eau, q.s.p 100 g 

On applique 10 cm 3 de cette solution sur une 
chevelure prealablement mouiU6e. On masse 6ner- 
giquement de maniere a Emulsionner toutes les 
salissures; on rince abondamment a 1'eau, puis on 
effectue une deuxieme application de 8 a 10 cm 3 
du produit; on obtient une mousse abondante que 
Ton rince. 

Les cheveux ainsi laves sont briiiants, doux et 
non Electriques. 

Exemple 28. — On prepare une solution aqueuse 
ayant la composition suivante : 
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UHio- ^ CaH 3 0(CH 2 OH)- -H . . . 5 g 



n ayant une valeur statistique moyenne de 6. 
Lauryl-sulfate d'ammonium technique 

(100%) 5g 

Diethanolamide laurique 1 g 

Eau, q.s.p 100 g 

Le pH de la solution est de 8. 

On applique 10 cm 8 de cette solution sur une 
chevelure prealablement mouillee. On masse ener- 
giquement de maniere a emulsionner toutes les 
salissures; on rince abondamment a Feau, puis on 
effectue une deuxieme application de 8 a 10 cm 3 
du produit; on obtient une mousse abondante que 
Fon rince. 

Les cheveux ainsi laves sont brillants, doux et 
non electriques. 

Exemple 29. — On prepare une solution aqueuse 
ayant la composition suivante : 



7-<^ yQ C 2 HaO(CHaOH)- -H . , , 5 g 



n ayant une valeur statistique moyenne de 6. 
Lauryl sulfate d'ammonium technique 

(100%) 5g 

Di^thanolamide laurique lg 

Eau, q.s.p . 100 g 

Le pH de la solution est de 8. 

On applique 10 cm 8 de cette solution sur une 
chevelure prealablement mouillee. On masse ener- 
giquement de maniere a 6mulsionner toutes les 
salissures; on rince abondamment a Feau, puis on 
effectue une deuxieme application de 8 a 10 cm 3 
du produit; on obtient une mousse abondante que 
Fon rince. 

Les cheveux ainsi laves sont brillants, doux et 
non electriques. 

Exemple 30. — On prepare une solution ayant 
la composition suivante : 



-C2H 3 0(CH 2 OH)- 



5g 



n ayant une valeur statistique moyenne de 6. 
Lauryl-sulfate de tri6thano!amine technique 

(100%) 6g 

Carboxym&hylcelrulose 0,3 g 

Eau, q.s.p. 100 g 

Le pH de la solution est de 7. 

On applique 10 cm 8 de cette solution sur une 
chevelure prealablement mouillee. On masse ener- 
giquement de maniere a emulsionner toutes les 
salissures; on rince abondamment a Feau, puis on 



effectue une deuxieme application de 8 a 10 cm 3 
du produit; on obtient une mousse abondante que 
Fon rince. 

Les cheveux ainsi laves sont brillants, doux et 
non electriques. 

Exemple 31. — On prepare une solution aqueuse 
ayant la composition suivante : 



CsHn-^ ^0 CaHaOfCHaOH) — H . . . 5 g 



n ayant une valeur statistique moyenne de 6. 
Lauryl sulfate de txiethanolamine technique 

(100%) 6g 

Carboxym6thylcellulose 0,3 g 

Eau, q.s.p 100 g 

Le pH de la solution est de 7. 

On applique 10 cm 3 de cette solution sur une 
chevelure prealablement mouillee. On masse ener- 
giquement de maniere a emulsionner toutes les 
salissures; on rince abondamment a Feau, puis on 
effectue une deuxieme application de 8 a 10 cm 3 
du produit; on obtient une mousse abondante que 
Fon rince. 

Les cheveux ainsi lav6s sont brillants, doux et 
non electriques. 

Exemple 32. — On prepare la composition 
suivante : 



DH)-J-E 



R04-C2H 3 0(CH 2 OH)-4-H 
J* 

ou R est un radical oleyl; 



35 g, 



RO — C2H 3 0(CH 2 OH). 



20 g, 



oii R est un radical ol6yl; 

Butoxy-2, dthanol, 15 g; 

Ammoniaque a 20 %, 12 cm 3 ; 

Acide ethylene diamine tetrac&ique, 0,3 g; 

Bisulfite de sodium, 0,6 g; 

Paratoluylene diamine, 0,4 cm 3 ; 

M6tadiamino-anisol, 0,04 g; 

Re*sorcine, 0,2 g; 

M6ta-aminophenol, 0,10 g; 

Para-aminoph6nol, 0,25 g; 

Eau, q.s.p., 100 g. 

Cette solution est melangde avec son volume 
d'eau oxygenee a 20 volumes; on obtient un beau 
gel transparent. Ce gel est applique sur des cheveux 
tres gris pendant vingt-cinq minutes. Apres lavage 
au shampooing, on obtient une nuance chatain. 

Les cheveux une fois sees sont particulierement 
doux et brillants. 



Exemple 33. — On prepare la composition 
suivante : 



RO — CaH 3 0(CH20H) — H 25 g, 



ou R est un radical oleyl; 



RO-f-C 8 H 3 0(CH 2 OH)--j-H 

J* 



0— J-E 



15 g, 



ou R est un radical oleyl; 
Ol&ne, 6g; 

Chlorure de dicetyldiin^thyl-ammonium a 50 % 

dans 1'isopropanol, 12 g; 
Butoxy-2, ethanol, 10 g; 
Alcool ethylique, 8g; 
Ammoniaque a 20 %, 11 cm 3 ; 
Paratoluylene diamino, 0,4 g; 
Resorcine, 0,15 g; 
Meta-ammoph6nol, 0,1 g; 
Para-aminophenol, 0,7 g; 
Methyl para-aminoph6nol, 0,3 g; 
Meta-diaminoanisol, 0,02 g; 
Acide Ethylene diamine tetracetique, 3g; 
Bisulfite de sodium, 0,6 g; 
Eau, q.s.p., . 100 g. 

Cette solution est melangee avec son volume 
d'eau oxygende a 20 volumes. AppliquSe sur des 
cheveux tres gris pendant vingt-cinq a trente 
minutes, elle donne, apres shampooing, une nuance 
chatain dore. 

Les cheveux, apres traitement, sont tres doux et 
tres faciles a demeler. 

II est bien entendu que les exemples ci-dessus 
demerits n'ont aucun caractere limitatif et pourront 
donner lieu a toute modification desirable sans 
sortir pour cela du cadre de 1'invention; en par- 
ticuiier I'hydrophilie des composes selon 1'invention 
pourra etre augmentee, de facon connue, par 
reaction ulterieure avec une ou plusieurs molecules 
d'oxyde d'&hylene. De meme, les composes selon 
1'invention pourront etre transforra^s, de facon 
connue, en agents tensio-actifs ioniques, par 1'in- 
troduction d'un groupement ionique, sulfate, car- 
boxylate ou phosphate, par exemple. 

r£sum£ 

La prcsente invention a pour objet : 
1° Un proced6 de fabrication de composes 
tensio-actifs non ioniques de formule : 
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dans laquelle R repr^sente une chaine lipophile 
qui peut etre un radical alcoyle lineaire ou ramifie, 
sature* ou insatur6 comportant de huit a vingt- 
deux atomes de carbone ou un radical alcoylaryl 
k chaine alcoyle lineaire ou ramifiee et dans laquelle 
7i est un nombre inferieur ou egal a 10 essentielle- 
ment caracte'rise* par ce fait que Ton fait agir par 
reaction de polyaddition sur un compose* hydroxyle 
de formule R OH, R ayant la signification ci-dessus 
indiqu^e, n molecules d'^pihalohydrine du glycerol 
et que Ton effectue ensuite 1'hydroxylation du 
produit obtenu au moyen d'un sel d'acide car- 
boxylique; ce proc6d6 pouvant comporter en outre 
les caracteristiques suivantes prises iso!6ment ou 
en combinaison : 

a. La phase de polyaddition est effectude en 
presence d'un catalyseur acide tel que le fluorure 
de bore, le chlorure stannique ou le pentachlorure 
d'antimoine; 

b. La reaction de polyaddition est effectu6e a 
une temperature comprise entre 25 et 160 °C, et 
de preference entre 60 et 120 °C; 

c. La reaction d'hydroxylation est eftectu6e au 
sein d'un solvant tel que, par exemple, le pro- 
pylene-glycol, le dipropyiene-glycol, 1'hexylene- 
glycol, le dtethylene-glycol et ses ethers, I'ethylene- 
glycol ou le butoxy-2, ethanol; 

d. La reaction d'hydroxylation est effectu6e a 
une temperature comprise entre 150 et 200 °C 
environ et de preference entre 180 et 190 °C; 

e. On ajoute, au cours de la reaction d'hydroxy- 
lation, des reducteurs tels que 1'hypophosphite de 
sodium et des borohydrures alcalins; 

/. Le sel alcalin d'acide carboxylique utilise pour 
la reaction d'hydroxylation est un acetate alcalin; 

g. L'acetate alcalin se trouve en proportion 
stoechiometrique ou en leger exces (10 a 15 % au 
maximum) par rapport aux composes halogens a 
faire reagir; 

h. Les composes de formule (I) sont obtenus dans 
un melange de composes correspondant a differentes 
valeurs de n, ces differentes valeurs etant reparties 
statistiquement autour d'une valeur moyenne. 

2° A titre de produit industriel nouveau, les 
composes tensio-actifs non ioniques ayant pour 
formule : 

RO — C 2 H 3 0(CH 8 OH)-|.H 

— _J» 

formule dans laquelle R et n ont la signification 
donnee dans la revendication 1°. 

3° A titre de produit industriel nouveau, les 
composes de formule : 



RO-p 



C 2 H 3 0(CH 3 OH)- 



RO- 



-C 2 H 3 0(CH 2 X)— |-H 
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dans laquelle R a la signification indiquee dans la 
revendication 1°, X est un halogene, par exemple 
le chlore ou le brome et n est un nombre sup6- 
rieur a 2 et inferieur ou 6gal a 10. 

4° A titre de produit industriel nouveau une 
composition cosmetique essentiellement caracte*- 
risee par ce fait qu'elle contient au moins un 
compose selon 2° du resume, cette composition 
pouvant comporter en outre les caracteristiques 
suivantes prises isol6ment ou en combinaison : 

a. Elle est utilised comme shampooing pour 
cheveux; 

b. EUe est utnisee comme support de teinture 
pour cheveux; 

c. Elle est utilisee comme emulsionnant dans un 
lait demaquillant; 



d. Les composes selon 2° du resume se trouvent 
dans la composition en solution aqueuse dans une 
proportion comprise entre 1 et 25 %; 

e. Les composes selon 2° du r6sum6 se trouvent 
sous forme de creme ou de gel; 

/. La composition est conditionnee en bombes 
aerosols; 

g. La composition contient des produits ou 
adjuvants habituellement utilises en cosmetique 
comme, par exemple, des epaississants ou des 
composes tensio-actifs autres que ceux mentionnes 
au 2° du resume\ 
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